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Priprava 3-metoksi-1H-indol-2-karboksilne kisline kot ključnega intermediata za 
sintezo Cephalandola C 
Povzetek:  
3-Metoksi-1H-indol-2-karboksilna kislina je centralni del molekule naravnega produkta 
Cephalandola C. Na eni strani ima s peptidno vezjo vezano molekulo metil antranilne kisline, 
na drugi strani pa prek eterske vezi molekulo α-D-glukoze. Cilj diplomske naloge je bila 
sinteza Cephalandola C, pri čemer bi, iz predhodno sintetiziranih opisanih strukturnih delov, 
sintetizirali Cephalandol C. 
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Synthesis of 3-methoxy-1H-indole-2-carboxylic acid as a crucial building block for 
synthesis of Cephalandol C 
Abstract: 
3-Methoxy-1H-indole-2-carboxylic acid is a central part of the natural product Cephalandol 
C. Peptide bond connects the indole molecule with anthranilic acid, on the other side ether 
function group connects the indole with the molecule of α-D-glucose. The goal of this 
diploma thesis was to synthesize Cephalandol C molecule from the pre-synthesized structural 
components described above. 
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
 
AAG 1-bromo-α-D-glukoze tetraacetat (acetobromo α d-glukoza) 
CC  Cephalandol C 
d dublet 
DCM diklorometan 
dd dublet dubleta 
DEST destiliran-a 
DMF dimetilformamid 
DMSO-d6 devteriran dimetilsulfoksid 
HRMS high resolution mass spectroscopy 
IR infra rdeče 
m multiplet  
MAK metil antranilna kislina 
NMR nuklearna magnetna resonanca 
s singlet 
t triplet 
TBAB tetrabutilamonijev bromid 
TLC tankoplastna kromatografija 






Cephalandol C (CC) je komponenta metanolnega ekstrakta 
orhideje, avtohtone v Tajvanu (Cephalanceropsis gracilis).  
CC je bil odkrit v iskanju zdaravil za raka rastlinskega 
izvora. 
CC je indolni alkaloid, poleg tega ima v molekuli vezano 
še glukozo. Molekulo CC lahko razdelimo na 3 dele: 
- metilni ester antranilne kisline (zgoraj) 
- indol (sredina) 
- α-D-glukoza (spodaj) 
Te diplomske naloge smo se lotili z namenom 
sintetizirati, do sedaj še nikoli sintetiziran CC.  
Ideja za sintezno pot je bila, da molekulo, katero  
smo razdelili na zgoraj opisane 3 osnovne komponente, sintetiziramo iz le-teh. Antranilna 
kislina in glukoza sta komercialno dostopni, indol pa smo morali najprej sintetizirati.  
 
“Ban lan gen,” posušena korenina Isatis indigotica 
je pomembno tradicionalno kitajsko zdravilo, ki se 
uporablja za zdravljenje gripe in drugih nalezljivih 
bolezni. Študije so pokazale, da ima ekstrakt tega 
zdravila, številne biološke učinkovine (antivirusne, 
protivnetne, antipiretične, citotoksične…) in ostale 
različne učinkovine.[1] 
Indolni alkaloidi se smatrajo za najpomembnejšo 
skupino aktivnih učinkovin ekstrakta. 
V iskanju naravnega (rastlinskega) zdravila za raka 
so analizirali metanolni ekstrakt C. gracilis, ki je 
pokazal močan citotoksičen učinek proti karcinomu 
dojke (MCF-7), pljučnemu karcinomu (NCI-H460) 
in karcinomu centralnega živčnega sistema (SF-
268). 
Le-ta ekstrakt je vseboval številne indol alkaloide, 





slika 1- strukturna formula Cephalandola C 
slika 2 - Cephalanceropsis gracilis 
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2. Namen naloge 
 
Namen naloge je bil sintetizirati cephalandol C. Tega smo se lotili tako, da smo molekulo 
razdelili na 3 osnovne dele iz katerih je molekula sestavljena in potem ugotavljali načine 
kako združiti posamezne komponente oziroma posamezne komponente sintetizirati.  
Metilni ester antranilne kisline je mogoče preprosto pripraviti iz antranilne kisline [3], poleg 
tega je metilni ester antranilne kisline tudi komercialno dostopen. Prav tako je dostopen 
acetiliran bromo derivat α-D-glukoze, ki je sestavni del molekule CC. Komercialno ni 
dostopen zgolj centralni indolni del molekule, ki smo se ga odločili sintetizirati. 
Ko bi imeli pri roki vse tri zgoraj opisane gradnike molekule CC, smo jih nameravali združiti, 
pri tem smo se oprli na literaturo. 
Idejo za adicijo glukoze na indol smo dobili iz literture.[4] V članku so AAG vezali na fenilni 
alkohol, mi smo pa vezali AAG na indolno alkoholno skupino. Mesti sta sicer različni, a smo 
predpostavili, da bo reakcija potekla tudi v našem primeru.  
Po končani reakciji smo nameravali acetilne skupine odstraniti z bazično ali kislinsko 
hidrolizo. 
Za vsako stopnjo sinteze smo se odločili preverjati uspešnost reakcij s pomočjo TLC, NMR, 




Shema 1- reakcija metilacije indola 
3. Rezultati in razprava 
3.1 Priprava indolnega dela molekule CC 
Indol 1 je bila začetna molekula sinteze. Molekulo 2 je bila pripravljena po literaturnih 
postopkih [5] Ker pa reakcije ne potekajo na specifičnih mestih je bilo najprej potrebno 
določena mesta zaščititi, da reakcije ne bi potekale na njih in nam dale nezaželene produkte. 












      1                                           2,  99 % 
 
Dimetilsulfat smo izbrali, ker je zelo močan metilacijski reagent in so na opisanem substratu 
z njim že predhodno uspešno izvedli reakcijo, [5] ker smo s prejšnjimi poskusi ugotovili, da 
reakcije ni mogoče izvesti z jodometanom. Za reakcijo smo predpostavili sledeč mehanizem:  
 
 
Slabost te reakcije je izredna strupenost dimetilsulfata, saj je smrtna doza že 8,6 ppm (LC50 
podgana, 4 h) in ima najmanjšo zabeleženo smrtno dozo za človeka 97 ppm (10 min). Prav 
tako pa lahko povzroči raka in opekline. Dimetilsulfat lahko hidroliziramo z raztopinami 
močnih baz, zato smo vso laboratorijsko opremo in pripomočke, ki so prišli v stik z 
dimetilsulfatom, čez noč namakali v raztopini kalijevega hidroksida. Zaradi varnosti smo se 
želeli izogniti rabi dimetilsulfata in zato poizkusili reakcijo izvesti z drugimi reagenti npr. 
CH3I a reakcija žal ni potekla, zato smo indol metilirali s to reakcijo (dimetilsulfat) in bili 
zelo pazljivi pri delu. 
 
  
Shema 2- mehanizem metilacije indola 
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Produkt 2 iz prejšnje reakcije je potrebno aktivirati za naslednjo reakcijo. Naslednja reakcija 
bo potekala na karboksilni skupini, zato je potrebno ester najprej hidrolizirati. 
Reakcija kot sama ni nič posebnega, bazična hidroliza estra, v kateri smo kot bazo uporabili 















Shema 3- hidroliza estra 




Shema 5- priprava Vilsmeierjevega reagenta 
















       3                                   4                                             5 
Vilsmeier Haack reakcija je reakcija t.i. Vilsmeier-Haackeov reagenta, N,N-
dimetiliminijevega kationa ([(CH3)2N=CHCl]
+) in kloridnega aniona, z elektronsko bogatim 
arenom, ki nam kot produkt da aril aldehid ali keton. Reakcija je poimenovana po Antonu 
Vilsmeierju in Albrecht Haacku[6] 
Reakcija poteka v več korakih. Prvi korak je priprava Vilsmeierjevega reagenta. V tej stopnji 
z reakcijo med dimetilformamidom (DMF) in oksalil kloridom pripavimo Villsmeierjev 
reagent, ki je uporabljen v naslednji stopnji reakcije, kot stranska produkta pa dobimo CO in 
























                                                     + CO2  +  Cl-  +  CO 
 
Mi smo Vilsmeier-Haackeov reagent želeli uporabiti za pretvorbo karboksilne skupino indola 
v odgovarjajoč kislinski klorid. Kar nam na začetku da iminijev ion, ki pa reagira s kloridnim 
ionom in kot končni produkt da želen kislinski klorid.  
 








































Tako pripravljen kislinski klorid je neobstojen in občutljiv na vodo, zato smo ga poskusili 
čim prej uporabiti v naslednji reakciji, ki je bila tvorba amida z antranilno kislino. Spojina je 
nestabilna zato je nismo analizirali, ampak takoj uporabili v naslednji reakciji. 
 
 



















    5                                   6                                  7,  93 % 
 
Kot že opisano, je bilo potrebno reakcijo izvesti čim 
prej zaradi občutljivosti reaktanta na vodo. Reakcija je 
relativno eksotermna, zato je potrebno delati počasi in 
vso mešanico imeti potopljeno v ledeni kopeli. Kot bazo 
smo uporabili piridin. 
Shema 6- 2.del Vilsmeir Haack reakcije 
Shema 7-  tvorba amida 
slika 4- bučka po končani reakciji 
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Po končani reakciji se zmes nakisa, da iz soli karboksilne kisline dobimo nazaj kislinsko 
obliko, pri tem izpade produkt, ki ga lahko ekstrahiramo z etil acetatom. Spojino smo 
sintetizirali uspešno z 89 % izkoristkom.  
 
3.4 Demetilicija metoksi skupine na indolnem obroču  
Glede na začrtnao sintezno shemo je bilo produktu iz prejšnje reakcije  treba odstraniti metil, 
ki je bil vezan na indolni kisik. Pri tem smo se odločili, da bi reakcijo izvedli z BBr3. BBr3 je 
zelo občutljiv na vlago, zato moramo paziti, da ne pride v stik z vodo, niti z vlago iz zraka, 
saj se začne močno kaditi (nastaja HBr). BBr3 je tudi zelo jedka kemikalija, zato moramo 
paziti, da se ne polijemo, ter delamo primerno zaščiteni (halja, očala, rokavice, delo v 
digestoriju itd.). Presežen reagent uničimo z dodatkom vode. Reakcijo smo izvedli po 

















































































































Shema  8- mehanizem tvorbe amida 
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3.5 Adicija 1-bromo-α-D-glukoze tetraacetata 
Na tisto mesto, kjer smo v prejšnji stopnji sinteze odstranili metilno skupino in smo dobili 
prosto –OH skupino, moramo sedaj vezati 1-bromo-α-D-glukoze tetraacetat (AAG). Reakcija 
poteka v dvofaznem sistemu  (H2O/CHCl3). Kot fazni prenašalec smo uporabili 
tetrabutilamonijev bromid. V vodni fazi smo imeli raztopljen tudi NaOH, v kloroformu pa 
vse ostale reagente. Po končani reakciji produkt ekstrahiramo z etil acetatom. Reakcijo smo 
izvedli na majhni skali in glede na 1H NMR sklepali, da je produkt sicer nastal a ne čist in, da 
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3.6 Eliminacija acetilnih skupin 
 
V zadnji stopnji sinteze je bilo potrebno odstraniti vse acetilne skupine, ki jih je imela 
predhodno AAG. To smo poskusili narediti z bazično hidrolizo z natrijevim metoksidom. 







































zato je treba zagotoviti brezvodne pogoje. Natrijev metoksid je jedka kemikalija, zato je 
potrebno imeti ustrezno zaščitno opremo (rokavice, očala…). Po končani reakciji zmes 
razredčimo z etil acetatom in nakisamo s HCl, da odstranimo preostali metoksid. Za to 
stopnjo odščito, acetilnih skupin z glukoze, smo najverjetne izbrali preveč agresivne 
reakcijske pogoje, saj smo, glede 1H NMR, v surovem produktu po reakciji, dobili zmes več 
produktov. V masnem spektru smo sicer našli masni signal, ki je ustrzal molekulski masi 
predvidenega Cephlandola C, vendar smo imeli premalo produkta (40 mg) in le-ta je bil 




Shema 11- eliminacija acetilnih skupin 
Shema 12- mehanizem hidrolize estra 
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Produkte 7, 8, 10, 12 smo po sintezi poskusili tudi 
očistiti, a neuspešno, saj nam je produkt vsakič razpadel 
na koloni. Očitno je, da so produkti občutljivi na 
silikagel. Kolonsko kromatografijo smo izvajali tako, da 
smo v kolono dali kos vate, približno 3 cm peska ter 15 
cm silikagela, ki je bil pred izvedbo kolonske 
kromatografije omočen z mobilno fazo. Po dodatku 
silikagela smo počakali, da je mobilna faza odtekla, ter 
nato dodali naš vzorec raztopljen v mobilni fazi. Nato 
smo vzorec sprali z mobilno fazo da se je vezal na 
silikagel. Potem smo napolnili kolono z mobilno fazo 
ter v posamične čaše lovili frakcije po 20 mL. 
Postopek je bil približno enak za vse vzorce, le da so 
bile mobilne faze drugačne (mešanice petrol etra in etil 
acetata) in da smo včasih, če je spojina vsebovala 
karboksilno skupino, dodali še malo etanojske kisline. 
Med samim delom smo še preverjali kateri produkti so v katerih frakcijah. To smo naredili 
tako, da smo od vsake frakcije odvzeli vzorček za TLC in pogledali kje se nahajajo 
posamezne lise na razvitem TLC kromatogramu. Na podlagi tega smo ugotovili katere 
frakcije lahko združimo skupaj in katere ne. Frakcije z istimi vrhovi smo združili v eno 
frakcijo, jo odpareli, ter produkt analizirali z NMR.  
Shema 13- začrtna sintezna pot do Cephalandola C 





Sinteze CC smo se lotili s pripravo indola 2 po literaturnem postopku [5].  
Sledila je hidroliza estra. Tudi to reakcijo smo izvedli uspešno. Reakcija ni težavna, gre za 
klasično bazično hidrolizo. Reakcija poteče  hitro (1,5 h) in z visokim izkoristkom (99 %). 
Nadaljevali smo s tvorbo kislinskega klorida z uporabo Vilsmeier–Haackovega reagenta, ki 
smo jo vedno izvajali skupaj z naslednjo reakcijo (tvorba amida). Produkt reakcije, kislinski 
klorid, je občutljiv na vodo, zato smo morali delati v brezvodnih topilih in pod argonovo 
atmosfero. Med reakcijo se sproščata CO2 in CO, ki je pa zelo strupen plin, zato moramo 
delati v digestoriju. Za tvorbo amida  pa smo vse raztopine delali z brezvodnim DCM-jem, saj 
je produkt občutljiv na vodo.  
Naslednja reakcija je bila demetilacija indola. Za to reakcijo smo uporabili BBr3, ki pa je zelo 
reaktivna kemikalija, saj v trenutku reagira z vodo in nastane HBr in HBO3 . Za to reakcijo 
smo še bolj pazili, da reakcijska mešanica ni prišla v stik z vodo.  
Tej reakciji je sledila reakcija adicije AAG. Reakcija je bila relativno preprosta. Mešanica ni 
bila občutljiva na kakšno stvar pri sobnih pogojih in tudi poteče hitro (1 h). Izkoristek 
reakcije je tudi dokaj visok (78 %), vendar žal produkt glede na 1H NMR ni bil čist. 
Zadnja stopnja predvidene sintezne poti je bila odstranitev acetilnih skupin. To smo naredili z 
natrijevim metoksidom, ki je imel vlogo baze pri hidrolizi. Reakcija poteče relativno hitro (3 
h). Kljub temu, da smo želen končni produkt, Cephalandol C, uspeli detektirati z masno 
analizo, pa je 1H NMR spekter nakazoval na kompleksno zmes večih produktov. Žal smo 
imeli premalo mase prejšnega produkta, da bi reakcijo lahko še enkrat ponovili. Očitno je, da 
so opisani pogoji odščite, natrijev metoksid, preveč agresivni, kar vodi do neželenih 
straniskih reakcij. Sintetizirani molekuli nismo določili kiralnosti, ker smo sintetizirali 
premalo produkta za analizo. Zaradi tega ne vemo ali je naša spojina res CC ali kak drug 
izomer. 
Če sedaj pogledamo celotno sintezo, smo imeli sledeče izkoristke: 
 
Po sledečih podatkih vidimo, da je konverzija začetnega indola do predzadnje spojine 62 %, 


















izkoristek 99% 98% 89% 93% 78% / 
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4 Eksperimentali del 












1                                           2   99 % 
Opozorilo! 
Dimetilsulfat je zelo strupen, koroziven, okolju nevaren, nevaren pri vdihovanju, 
karcinogen in mutagen. Nič kar je bilo v kontaktu z dimetilsulfatom ne sme zapustiti 
digestorija, dokler ni nevtralizirano z KOH. 
Najprej smo pripravili raztopino KOH (1 g / 20 mL H2O). Nato smo reaktant (1, 3,00 g; 
0,0146 mol) raztopili v raztopini KOH (ne raztopi se vse). V tako pripravljeno raztopino smo 
počasi po kapljicah dodali dimetilsulfat (3,00 g; 0,0238 mol). Raztopino smo pustili mešati na 
sobni temperaturi čez noč. Naslednji dan smo raztopini dodali 100 mL destilirane vode. 
Produkt smo iz mešanice ekstrahirali z etil acetatom (100 mL) v liju ločniku. Vodno fazo smo 
zavrgli, organsko pa posušili z Na2SO4 ter vakuumsko odparali etil acetat. V bučki je ostala 
rjava tekočina, ki je počasi kristalizirala. 
Dobili smo 3,18 g produkta, kar predstavlja 99 %  izkoristek. 
¹H NMR (500 MHz, CDCl3) 8,39 (1H, s), 7,81–7,78 (1H, m), 7,34 (2H, m), 7,16–7,12 (1H, 
m), 4,46 (2H, q, J=7,1 Hz), 4,15 (3H, s), 1,46 (3H, t, J=7,2 Hz). 
 










NMR (DIP 10) 
 




















                                                2                                             3   98 %           
V bučko smo natehtali indol (2; 2,88 g; 0,013 mol) (surov produkt iz prejšnje reakcije), ter ga 
raztopili v metanolu (18 mL). Pripravili smo še raztopino KOH (2,67 g/ 18 mL H2O), ki smo 
jo vlili v bučko z raztopino indola v metanolu. Raztopina se obarva zeleno in pojavi se 
oborina. Bučko smo postavili na refluks za 1,5 h. pri tem se oborina raztopi, raztopina pa 
postane temno zelene–modre barve. Po refluksu sem pustil raztopino na sobni temperaturi, da 
se ohladi ter ohlajeni raztopini počasi dodajali HCl (2 M) do pH = 3 (pojavi se oborina). 
Mešanico smo prelili v lij ločnik ter produkt ekstrahirali z etil acetatom (100 mL). Vodno 
fazo smo zavrgli, organsko pa posušili z Na2SO4. Etil 
acetat smo odparili na rotavaporju. 
Dobili smo 2,45 g produkta, kar predstavlja 98 % 
izkoristek.  
IR(cm-1): 3417, 2931, 1656, 1243, 984, 897, 735.  
¹H NMR (500 MHz, DMSO-d6) 12,52 (1H, s), 11,18–
11,16 (1H, s), 7,68–7,65 (1H, m), 7,37–7,34 (1H, m), 








slika 6- produkt po ekstrakcijo 
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NMR (DIP 16) 
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Opozorilo! 
Produkt iz te reakcije ni stabilen in ga je potrebno takoj uporabiti v naslednji reakciji. 
Indol (3, 1,90 g; 0,01 mol) (surov produkt prejšnje 
reakcije) smo raztopili v brezvodnem DCM-ju (20 
mL) (raztopina je bila vinsko rdeče barve). Bučko 
smo nato prepihali z argonom ter zamašili. Bučko 
smo postavili v ledeno kopel, da se je zmes ohladila. 
Ko je bila zmes hladna, smo dodali eno kapljico N,N-
DMF ter počasi po kapljicah dodali oksalil klorid (4, 
2,50 g; 0,02 mol). Pri tem se začne mešanica rahlo 
peniti zaradi sproščanja CO on CO2. Bučko smo 
pustili mešati na sobni temperaturi 2 h. Po pol ure 
mešanja je raztopina postala rjave barve. Po reakciji 
smo DCM uparili na rotavaporju, ter produkt 
uporabili v naslednji reakciji.  
  
slika 7- bučka med reakcijo 
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                            5                                    6                                        7   89% 
Kislinski klorid (5, 1,40 g; 6,69 mmol) iz prejšnje reakcije smo raztopili v 20 mL 
brezvodnega DCM-ja. V drugo bučko smo natehtali metil antranilno kislino (MAK) (6, 1,06 
g; 7 mmol) in jo raztopili v 20 mL brezvodnega DCM-ja. V tako pripravljeno raztopino MAK 
smo dodali še piridin (1 mL; 12,2 mmol) in raztopino postavili v ledeno kopel. Ko se je 
raztopina ohladila smo ji po kapljicah počasi dodali raztopino reaktanta 5. Ko smo dodali vso 
raztopino reaktanta 5 smo zmes pustili mešati na sobni temperaturi čez noč. Naslednji dan 
smo raztopino razredčili z 200 mL DCM-ja ter jo prelili v lij ločnik. V lij ločnik smo dodali 
še 2 M HCl (200 mL). Pojavi se lahko stabilna suspenzija, ki smo jo razbili z dodatkom HCl 
in DCM. Vodno fazo smo zavrgli, organsko pa sprali s slanico. Vodno fazo smo spet zavrgli, 
organsko pa posušili z Na2SO4 . DCM smo odparili na rotavaporju. Produkt izpade kot rjav 
prah. 
Dobili smo 1,92 g produkta, kar predstavlja 89 % izkoristek. 
IR(cm-1): 3285, 2960, 1692, 1243, 1080, 740. 
¹H NMR (300 MHz, DMSO-d6) 11,6 (1H, s), ) 11,3 (1H, s), 8,03 (1H, dd, J=1,6; 8,0 Hz), 
7,83–7,90 (1H, m), 7,71–7,63 (2H, m), 7,45–7,40 (1H, m), 7,29–7,18 (2H, m), 7,06 (1H, m), 












































                           7                                                                        8   93% 
Opozorilo! 
BBr3  burno reagira z vodo, pri čemer nastanejo hlapi HBr. Vsi reaktanti in pripomočki 
morajo biti suhi! 
Vse pripomočke smo dali v sušilnik, da so se posušili. Ko je bilo vse posušeno in pod inertno 
atmosfero argona, smo reaktant (7, 0,59 g; 0,0018 mol) dali v bučko, jo zamašili s septo, ter 
skoznjo dodali brezvodni DCM (8 mL) in bučko opremili z argonovim balonom. Bučko smo 
postavili v ledeno kopel. Ko je bila raztopina ohlajena, smo skozi septo dodali BBr3 (400 µL; 
4 mmol). Raztopino smo pustili mešati 1 h v ledeni kopeli. Po eni uri smo v raztopino vlili 
nasičeno raztopino NaHCO3 (septo smo odstranili za ta korak). Raztopino smo prelili v lij 
ločnik in produkt ekstrahirali z DCM (100 mL). DCM smo posušili z Na2SO4 in odpareli na 
rotavaporju. 
Dobili smo 0,53 g produkta, kar predstavlja 93 % izkoristek.  
Ttal: 82,3–87,8°C. 
IR (cm-1): 1519, 1256, 1083, 740, 635, 
 









NMR spekter (DIP 25): 
 























































      8                                                   9                                                          10  77,9% 
Postopek smo izvedli po literaturnem postopku [4] 
Indol (8, 0,07 g; 0,21 mmol) smo raztopili v kloroformu (0,5 mL), dodali TBAB (0,04 g; 
0,107 mmol) ter dodali še reaktant (9, 0,12 g; 0,29 mmol). Raztopino smo postavili na močno 
mešanje, ter ob močnem mešanju dodali raztopino NaOH (0,5 mL). Bučko smo pustili na 
sobni temperaturi pri močnem mešanju za 1h. Po eni uri, smo raztopino prelili v lij ločnik in 
razredčili z 100 mL etil acetata. Organsko fazo smo spirali z 60 mL 1 M NaOH, 60 mL 
destilirane vode in 60 mL slanice, v takem vrstnem redu kot napisano. Organsko fazo smo 
posušili z Na2SO4, etil acetat pa odpareli na rotavaporju. 
Dobili smo 0,11 g produkta, kar predstavlja 78 % izkoristek. 















NMR (DIP 29): 
 








































                           10                                                  11                                              12 
Reaktant (10, 0,09 g; 0,14 mmol) smo raztopili v metanolu (625 µL) in v to raztopino smo 
počasi po kapljicah dodali raztopino natrijevega metoksida v metanolu (11, 162 µL; natrijev 
metoksid je bil uporabljen kot 6% raztopina v metanolu). Raztopino smo pustili mešati 2,5 h 
na sobni temperaturi. Po 2,5 h smo raztopini dodali še 70 µL natrijevega metoksida in pustili 
mešati še 40 min. po tem smo raztopini dodali etil acetat (10 mL) in vse skupaj zlili v lij 
ločnik. Mešanico smo sprali s 0.5 M HCl, organsko fazo smo posušili z Na2SO4 in etil acetat 
odpareli na rotavaporju.  
Natrijev metoksid bi lahko dodali ves na začetku. 
IR (cm-1): 3274, 2925, 1686, 1258, 1014, 749 
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